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Die Erfindung betriSt ein Verfahren zum Ver- Verfahren zum Verformen von Polj^thylen 

formen von Polyathylen hohen Molekulargevrichts. hohen Molekulargewichts 

Polyathylen mit sehr hohem Molekulargewicht, 
beispielsweise iiber 10", besitzt bemerkenswerte 
mechanische Eigenschaften, insbesondere cine unge- 5 

w61iiilicheSchlagfestigkeit.JedocIi ist dieVerfonnvmg Anmelder: 

dieses Polyathylens durch die ublichen Verfahren des cm,.„„ n:^ n-- „i 

Auspressens oder des Spritzgusses praktisch un- 5>olvay & Cie., Brussel 

moglich wegen seiner Viskositat im geschmolzenen Vertreter: 

Zustand, welche sehr hoch ist. Dagegen ist das Ver- lo r^r, a w-^t, j t: t 

formen dieses Materials durch Verpressen moglich. ^'-"^"S. A van der Werth und Dr F. L«ieier. 

wird aber wegen der langen Erwarmimgs- und Patentanwdlte, 2100 Hamburg, Wilstorfer Str. 32 

Abkiihlungszeit der Formen wenig angewendet. 

Verschiedene Verfahren wurden schon vorge- AlsErfinderbenannt: 

schlagen, urn dieses Verfahren des Verformens 13 Michel Osterrieth, Briissel; 

durch Verpressen zu v-jrbessern tmd es geeigneter rjBnrof«: Voitnmn 

furdasEinsetzendieseiMaterialartzumachen. ^^^T^ „ ^ w ■ ^ 

So hat man schon versucht, durch Verpressen Neder-Over-Hembeek (Belgien) 

unter einem Druck von 500 bis 1000 kg/cm^ und bei 7"; ' 

Raumtemperatur Vorformen herzustellen, welche 20 Beansprudite Priori^t: 

dann unter Druck erwarmt und dann in eine warme Belgien vom 24. September 1963 (637 789) 

Form gebracht werden, wo sie geprefit und abge- 

kiihlt werden. Diese warme Form kann auf einer « 
Temperatur unter dem Schmelzpunkt des Poly- 

athylens, beispielsweise auf 75° C, wShrend der 25 fur das Wiedererwarmen der Form vor dem nach- 
ganzen Dauer des Verpressens gehalten und das folgenden Verformungszyklus. Das Abkiihlen von 
Stuck dann aus der Form bei dieser Temperatur emer Stunde kann zweifelsohne bei der Verformung 
genommen werden. Ein solches Verfahren erlaubt von Stucken von klemen Abmessungen abgekiirzt 
ofienbar den Zyklus des Verformens abzukiirzen, da werden, aber die Dauer des Verpressens in der 
das Erwarmen der Vorformen auBerhalb der eigent- 30 Warme kann wegen der ungewohnlich hohen Vis- 
lichen Form bewirkt wlrd und diese letztere auf einer kositat des geschmolzenen Produktes nicht geandert 
konstanten Temperatur gehalten werden kann. werden. In der Tat erfordert der vorplastifizierte 
Jedoch besitzt auch dieses Verfahren immer noch Zustand des in die Form eingefiihrten Materials die 
gewisse tfbelstMnde. So erfordert es das Vorhanden- Notwendi^eit, es starken Scherbeanspruchungen zu 
sein von zwei Pressen, von denen eine betrachtliche 35 unterwerfen, weldhe mnere Spaimungen erzeugen 
Driicke ausuben muB. AuBerdem, verglichen mit der kSnnen, wenn die PreBdauer in der Warme nicht 
Verformungszeit, ist die notwendige Zeit fiir das ausreichend lang ist. 

Erwarmen der Vorformen ziemlich lang, da sie etwa SchlieBlich ist auch eiae Vorriclitung zum Vor- 

30 Minuten dauert. erwarmen von Granulaten aus Kunststoff mittels 

Ein anderes Verfahren besteht darm, das Poly- 40 Durchleitens von heifier Luft bekannt. Jedoch kaim 

athylen vorher plastisch zu machen, indem man es diese Vonichtung nicht benutzt werden, mn Granu- 

wahrend 10 bis 30 Minuten auf eine hohere Tempe- late auf eine hohere Temperatur als ihr kristalliner 

ratur als 180° C in einem doppelwandigen starken Schmelzpunkt zu erwSrmen, weil sonst Zusammen- 

Kneter erwarmt. Das so weichgemachte Material sintem eintritt. 

wkd dann in eine auf 180 bis 200° C gehaltene Form 45 Es wurde nun ein neues Verfahren zur Verformung 

ubertragen, wo es unter 100 kg/cm^ wShrend 15 bis von Polyathylen hohen Molekulargewichts gefunden, 

30 Minuten verpreBt und dann wahrend einer Stunde welches nicht mehr die erwahnten Obelstande besitzt 

unter einem Druck von 200 bis 250kg/cm2 abge- und auBerdem erlaubt, geformte Gegenstande von 

kiihlt wird. Dieses Verfahren weist gleichf alls gewisse sehr guter Qualitat zu erhalten. 

Obelstande auf. Es erfordert msbesondere einen 50 Das erfindungsgemaBe Verfahren zum Verformen 

PreBzyklus von einer Miadestdauer von dner Stunde von Poljrathylen hohen Molekulargewichts, bei dem 

und 15 Minuten, nicht gerechnet die notwendige Zeit das Polyathylen in pulverfonnigem Zustand zunachst 



1 273 169 



vorgewarmt, daim in Formen eingebracht und dort Das eifindungsgemaBe Verfahren wird noct in den 

unter Verpressen verformt ist, ist dadurch gekenn- folgenden Beispielen erlautert. Jedocli stellen diese 

zeichnet, daJ3 das Polyathylen im pulveriormigen Beispiele keine Beschrankung der Erflndung dar, 

Zustand unter stetigem Riihren auf eine hohere welche zahlreicher Abwandlungen f ahig ist, ohne daB 

Temperatur als sein kristalliner Schmelzpunkt vor- 5 diese ausihremBereichlierausfuhren. 
gewannt imd dami in die zum Verfonnen dienenden 

und anf eine Temperatur etwas nnterhalb des Beispiel 1 
kristaHinen Schmelzpunktes des Polymers gehaltenen 

Fonnen eingebracht wird. Man polymerisiert Athylen nacli dem Nieder- 

Die Agglomeration der Polymertalchfin bei der lo druckverfahren gemaB der belgischen Pateatschrift 

Vorerwannung wird vermieden, wenn man diese 547 618 unter Verwendung einer Mischung 

Teilchen einem stetigen Riihren wahrend der Vor- .^jq , , g^/^-i 

erwannung unterwiift Die Vorerwannung kann ins- * ' ^ i^h 

besondere imFlieBbett oder auf dem kontinuierEchen als temaren Katalysator und von n-Hexan von 40° C 

Durciigang duidi einen Drehofen durchgefuhrt 15 als PoIymerisationsmilieuMan erhalt in dieser Weise 

werden. ein Polyathylen in Pulverform mit folgenden Eigen- 

Es wurde auBerdem festgestellt, daB die nach schaften: 

Suspensionsverf^en iergesteUten Polyathylene ho- ^^^^ ^^^^ ^^j^^^ ^j^j^^^.^..^ 

her Dichte die Besonderheit besitzen, sich m Form florin TPtmlin 21 tWv 

eines feinen und regeb^igen Pulvers darzubieten, 20 „ ^l^^ ^ ^ . V ' 

welches sich besonders zur Ausfiihrang des erfin- Speziflsche reduzierte Viskosi- 

dungsgemaBen Verfahiens eignet ^red m dem Tetralm 37 dl/g 

Das eifindimgsgemaBe Verfahren umfaBt also Mitfleres Molekulargewicht . . . . 4-108 

folgende Mafinahmen: WirHiches spezafisches Gewicht 0,940 kg/dm^ 

Vorerwaimen, beispielsweise im ElieBbett oder *5 Scheinbares spradflsches Gewicht 

in einem Drehofen, des Polyathylens auf eine bei freiem AusflieBen 0,240 kg/dm' 

Temperatur iiber 130 bis 135° C, um das Pro- Mitflerer Durchmesser 

duktamorphzumachen; der Komer 0,35 mm 

tfbertragen des warmen Pulvers in eine auf ^. „ , . j . t^. m. ^ -.x 1 j ■ 

Temperttur von 120 bis 130° Cgehaltene Form, 3" Di^es Pulver wird mi FheBbett mittels der m 

das ist erne Temperatur, bei welcher die Kri- ^ig. 1 dargestellten Apparatur erwarmt Diese 

stallisation des Polyathylens schneU vor sich App^atur besitzt emeFlmdisierungsk— 1 worm 

ggj^^. ' das Flmdisierungsgas durch erne Verteilerplatte 2 

Verpressen des Pulvers in der Form wShrend ^mtiitt. Die Speisung mit Polyatiiylenpulver erfolgt 

dnw austeichenden Zeit damit die Kristallisa- ^5 durch erne archmiedBche Schnecke 3 und der pber- 

- ' - ^ ' - versehen nut Warmeisoherung 9 und Drehscmeber 5. 



AuBer daB es sich durch einen sehr kurzen Ver- FlieBbett erwarmt. Vom AuslaB dieses FlieBbettes 
formungszyMus kennzeichnet, weil die Vorerwar- gehtesineinenZyklonS, wo esentstaubtwird. 
mung sehr schnell verlauft und die Formen auf einer Die Temperatur des Fluidisierungsgases benn Ein- 
konstanten Temperatur gehalten werden, besitzt das treten in das FlieBbett wird auf 150° C gebracht. 
erfindungsgemSBe Verfahren noch folgende nicht 45 Das am AuslaB des Drehschiebers 6 gesammelte 
geringe Vorteile: Produkt wird in eine auf 120° C gehaltene Positiv- 

Da der Hauptteil der Kristallisation, also das form eingefuhrt, wo es unter einem Wirkdruck von 
Schrumpfen, stattfindet, wenn das Material in der 200 kg/cm^ wahrend 5 Minuten verpreBt wird. Man 
Form verprefit wird, ergibt sich daraus eine sehr gute ofiEnet dann die Form und nimtnt eine noch warme 
MaBprazisiondergeformtenGegenstande. 50 Platte von 120 X 250nmi heraus, deiea Dicke von 

Da auBerdem das Material praktisch kerne Scher- der in die Form dngefiihrten Pulveimeige abhSngt 
beanspruchung wahrend seiner Verformung eileidet. Die Abkiihlung dieser Platte erfolgt an der freien 
sind die erhaltenen Gegenstande praktisch frei von LufL 

inneren Spannungoi, und ihre Ma^tabilitSt ist daher Nadi dem Abkiihlen miBt man an dieser Platte 
ausgezeidmet 55 diefdgendeaEigenschaftffli: 

Speafisches Gewicht bei 23° C 0,940 kg/dm* 

Vetzerrunptemperatur (ASTMD 648 — 4,64 l^cm*) ... 81° C 

Elastizitatanodul in Beugung (ASTMD 747) 6000 kg^an* 

Streckfestigkeit ba Zug (ASTMD 638) 250 

Dehnung beim RfflBen auf Zug (ASTMD 638) 500 Vo 

Shore-D-mrte 65 

Iffiit bei Zug > 600 kgcm/cms 

it I25QD (emgekerbt) keinReiBen 

r (ASTMD 746) <-130°C 
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Die ASTM-Werte entsprechen den Normen der 
American Society for Testing Materials. 

IZOD ist die Bestimmung nach der Nom ASTM 
D 256-56. 

Beispiel 2 ^ 

Das Polyathylen des Beispiels 1 wird dutch Infra- 
rotstrahlen in der in Fig. 2 dargestellten Apparatur 
erwaimt. Diese Apparatur besitzt einen Drehofen 10 
aus Glas, welcher leicht zur Horizoatalen geneigt lo 
und von Infrarotstrahlem 11 umgeben ist. Dieser 
Ofen wird an seinem oberen Ende mittels einer 
vibrierenden Rutscliel2 gespeist, und sein unteres 
Ende entleert sich in die Schale einer Dosierwaage 
13. Die Temperatur des Pulvers und seine Menge 15 
konnen durch die Starke der Infrarotstrahlung, die 
Geschwindigkeit der Umdrehung des Ofens und 
seine Neigung und die Weite der Schwingungen der 
Rutsche geregelt werden. Mittels eines in das Pulver 
am Ausgang des Ofens getauchten Thermometers so 
miBt man eine Temperatur von 145° C. Die mittels 
der Dosierwaage gemessenen Gewichtsmengen wer- 
den in eine Positivfoim wie im Beispiel 1 eingefuhrt 
und erfahren die gleichen Behandlungen. Die erhal- 
tenen Flatten haben die gleichen Eigenschaften wie as 
diejenigen des Beispiels 1. 



6 

Patentanspriiche: 

1. Verfahren zum Verformen von Polyathylen 
hohen Molekulargewichts, bei dem das Poly- 
athylen m pulverfSnnigem Zustand zunachst vor- 
gewarmt, dann in Formen eingebracht und dort 
unter Verpressen verformt whrd, dadurch 
gekennzeichnet, dafi das Polyathylen im 
pulveiformigen Zustand unter stetigem Riihren 
auf eine hohere Temperatur als sein kristalliner 
Schmelzpunkt vorgewarmt und dann in die zum 
Verformen dienenden und auf erne Temperatur 
etwas unterhalb des kristallinen Schmelzpunktes 
des Polymers gehaltenen Formen eingebracht 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet. dafi die Vorerwarmung des Poly- 
athylens im FlieBbett stattfindet. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Vorerwanmmg des Poly- 
a&ylens in emem Drehof en stattfindet. 

In Betracht gezogene Druckschriften: 
Deutsche Anslegesduift Nr. 1 041 241; 
Z^tsduift »EunststoS-Praxis«, 1955, Heft 12, 
,P 101 bis 103. 



Ifierzu 1 Blatt Z^dmungea 



